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Reference du dossier du deposant ou 
du mandataire 

BR1320/PCT 


POUR SUITE voir ,a notification de transmission du rapport de recherche Internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

ADONNER 


D mande Internationale rt° 

PCT/FR 00/01985 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

07/07/2000 


(Date de priorite (la plus ancienne) 

(jour/mois/anne'e) 

09/07/1999 ! 


Ddposant 

0PECTR0N INDUSTRIES 



L present rapport de recherche international^ etabli par I'administration chargee de la recherche internationale, est transmis au 
deposant conformement a I'article 1 8. Une copie en est transmise au Bureau international. 



. feuilles. 



Ce rapport de recherche international comprend 

|X| II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etet de la technique qui y est cite. 



1. Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a et£ effectuee sur la base de la demande international dans la 
langue dans laquelle elle a 6te deposee, sauf indication contraire donnee sous le memo point. 

la recherche internationale a et6 effectuee sur la base d'une traduction de la demande internationale remise a I'administration. 

b. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acldes amines divulguees dans la demande internationale (le cas echeant) 
la recherche Internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 

r~| contenu dans la demande internationale, sous forme ecrrte. 

| | deposee avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

|~[ rem is ulteneurement a I'administration, sous forme ecrite. 

| | remis ulteneurement a I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

F~] La declaration, selon laquelle le listage des sequences presents par ecrit et foumi uKerieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation farte dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

pH La declaration, selon laquelle les informations enregistrdes sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presents par ecrit, a ete fournie. 

2. ^ II a 6t6 estlm<§ que certalnes revendlcations ne pouvalent pas falre I'objet d'une recherche (voir le cadre I). 
3 * d 11 y a absenco d'unK^ de I'ln vent Ion (voir le cadre II). 

4. En ce qui concerne le tltre, 

|X| le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant. 

Le texte a 6t6 etabli par I'administration et a la teneur su'rvante: 



En ce qui concerne I'abr6g6, 

[y] le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reprodu'rt dans le cadre III) a ete etabli par I'ad ministration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des obs rvations a I'administration dans un delai d'un mois a compter de la date d' xpeclition du present rapport 



de recherche irtt mationale. 
La figure dee desslns a publier avec I'abrege est la Figur n° 



| | suggereeparl deposant. Q Aucune des figures 

p={ , , J „ n' st a publier. 

LJ parcequ I deposant n'a pas suggere d figur . 

Q parce qu cette figur caracteris mieux I' invention. 
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RAPPORT DE R 



JERCHE INTERNATIONALE 



and© Internationale No 

PCT/FR 00/01985 



A. CLASS EM ENT DE L' OBJ ET DE LA DEMANDE 

CIB 7 D01F8/T0 G02B6/16 



Selon la classification intern ationafe des brevets (CIB) ou a la fots selon la classification nationals et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minlmale consultee (systeme de classification suivi des sym boles de classement) 

CIB 7 D01F G02B 



Documentation consultee autre que ia documentation minlmaie dans la mesure ou ces documents relevant des domaines sur lesquels a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de la recherche intemationate (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal , PAJ, WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie ° identification des documents cites, avec, le cas echeant, Indication des passages pertinents 



no. des revendications visees 



FR 2 493 997 A (NIPPON TELEGRAPH & 
TELEPHONE) 14 ma1 1982 (1982-05-14) 
cite dans la demande 
le document en entier 

FR 2 405 806 A (E.I. DU PONT DE NEMOURS 
AND COMPANY) 11 mai 1979 (1979-05-11) 
cite dans la demande 
le document en entier 

FR 2 252 586 A (MITSUBISHI RAYON CO) 
20 juin 1975 (1975-06-20) 
le document en entier 

EP 0 190 656 A (SUMITOMO CHEMICAL CO) 
13 aoOt 1986 (1986-08-13) 
le document en entier 

-/-- 



1-17 



1-17 



1-17 



1-17 



[ )(j Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiqu6s en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

"A" document definissant I'etat general de la technique, non 
considere com me particulierement pertinent 

"E" document anterieur, mais publie a la date de depot international 
ou apres cette date 

"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priorite ou cite pour determiner la date de publication d*une 
autre citation ou pour une raison specials (telle qu'indiquee) 

"O" document se referent a une divulgation orale, a un usage, a 
une exposition ou tous autres moyens 

■P' document publie avant la date de depdt international, mais 
posterieurement a la date de priorite revendiquee 



T" document utterieur publie apres la date de depdt international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a I'etat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le prfnclpe 
ou la theorie constituant ia base de rinverrtion 

"X" document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee ne petit 
etre consideree comme nouvelle ou comma impli quant une activfte 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y" document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une actrvrte inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evidente 
pour une personne du metier 

document qui fait partie de la meme famille de brevets 



Date a laquelle la recherche intemationale a 6t6 effectivement achevee 



30 octobre 2000 



Date d'expedition du present rapport de recherche intemationale 



07/11/2000 



Nom et adresse postale de ('administration chargee de la recherche intemationale 
Office Europe en des Brevets, P.B. 5818 Patent! a an 2 
NL-2280 HVRijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (431-70) 340-3016 



Fonctionnaire autoris6 



Tarrida Torrell , J 
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ij^fcnande Internationale No 

[PCT/FR 00/01985 



C(sulte) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorle c Identification dee documents cites, avoc.te cas echeant, I'lndlcatlondes passages pertinents 



no. des revendications visees 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 004, no. 156 (P-034), 

31 octobre 1980 (1980-10-31) 

& JP 55 103504 A (NIPPON TELEGR & TELEPH 

CORP), 7 aoQt 1980 (1980-08-07) 

abrege 

EP 0 584 632 A (BASF AG) 
2 mars 1994 (1994-03-02) 
le document en entier 



1-17 



1-4 
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IINJTBMATIONAL SEARCH REPORT 

InSrmatton on patent family members 



I PCT/FR 



ial Application No 

00/01985 



Patent document 
cit d in search report 


Publication 
date 


Patent family 
members) 


Publication 
oat 


FR 2493997 A 


14-05-1982 


JP 


1667883 


C 


29-05-1992 






JP 


3023885 


B 


29-03-1991 






JP 


57081205 


A 


21-05-1982 






JP 


1674493 


C 


26-06-1992 






JP 


3024641 


B 


03-04-1991 






JP 


57084403 


A 


26-05-1982 






JP 


58068003 


A 


22-04-1983 i 






DE 


3144658 


A 


16-09-1982 ; 






GB 


2089352 


A, B 


23-06-1982 






NL 


8105088 


A,B, 


01-06-1982 






US 


4381269 


A 


26-04-1983 



FR 


2405806 


A 


11-05- 


1979 


US 


4161500 


A 


17-07-1979 












BE 


871239 


A 


13-04-1979 












CA 


1120197 


A 

A 


i c no i ooo 
16-03-1982 












DE 


O O A A "7 C" A 

2844754 


A 

A 


26-04-1979 












DE 


2858163 


C 


i c fic i non 

15-06-1989 












DE 


2858225 


c 


o i no i ooo 

31-03-1988 












GB 


2006790 


A D 

A, B 


10-05-1979 












IT 


1099911 


B 


o o nn moc 

28-09-1985 












JP 


1294480 


C 


26-12-1985 












JP 


54065555 


A 


26-05-1979 












JP 


60018963 


B 


14-05-1985 












JP 


1771519 


C 


30-06-1993 












JP 


4045802 


B 


28-07-1992 












JP 


61005206 


A 


11-01-1986 












JP 


1294518 


C 


26-12-1985 












JP 


58083010 


A 


18-05-1983 












JP 


60018964 


B 


14-05-1985 












JP 


58078103 


A 


11-05-1983 












NL 


7810326 


A,B, 


18-04-1979 


FR 


2252586 


A 


20-06- 


■1975 


JP 


959174 


C 


14-06-1979 












JP 


50083046 


A 


04-07-1975 












JP 


53042260 


B 


10-11-1978 












DE 


2455265 


A 


26-06-1975 












GB 


1449950 


A 


15-09-1976 












US 


3993834 


A 


23-11-1976 



EP 


0190656 


A 


13-08- 


-1986 


JP 


61176902 


A 


08-08-1986 












CA 


1261566 


A 


26-09-1989 


JP 


55103504 


A 


07-08- 


•1980 


JP 


58016163 


B 


30-03-1983 


EP 


0584632 


A 


02-03- 


•1994 


DE 


4227869 


A 


24-02-1994 












AT 


137511 


T 


15-05-1996 












DE 


59302427 


D 


05-06-1996 












ES 


2086162 


T 


16-06-1996 












US 


5567785 


A 


22-10-1996 
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TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS 

PCT 

RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



a^ferenca du doss.er du depcsant ou ou 
mandataire 

BR1320/PCT 
Demand© Internationale rr> 
PCT/FR00/01965 



POUR SUITE A DONNER vo !' ' a . no . sf ' catf ° fl de transmission du rapport c'examen 
1 cn orallmmaire International (formuiaira PCT/iPE//4i5) 



^ ,Jon intemaiionaie des brevets (CIB) ou A la fois classification rationale et CIS 
U01 P8/1 0 



Date du depot international (Jour/mox/annie) i Date de prtonie 6ou*nobl*in64 
07/07/2000 09/07/1999 



Depcsant 

OPECTRON INDUSTRIES et al. 



2. Ce RAPPORT comprend 4 feullles, y compris la presence feuille de couverture 

■ §S=S= SSSSSSSE 

Ces annexes comprennent 1 feuilfes. 



Le present rapport ccntlent des indications relatives aux points suivants: 



HI 



IV 



VI 
VII 

viii 



3 Base du rapport 

□ Prforite 

C ^fSSSS d '° P, ' ni0n qUSnt * " n ° UV " U * el ,a P—« 

□ Absence d'unite de Pinvenilon 

0 Declaration motivee selon Particle 35(2) quant a la nouveaute, I'activhe inventive et la oossibifite 
d application .ndustnella; citations et explications a rappui de cette decision posSlb, ' ,tB 

CI Certains documents cites 

□ Irregularis dans la demand© Internationale 

□ Observations relatives a demands Internationale 



Date de presentation la la demarde d'examen prejjminalre 
ir.temalicna-e 

30/01/2001 



Date d'achevement du present rapport 
17.08.2001 



Norn et adresse postale de ('administration cnargde ae 
I'examen preiirrinalre international: 

J" ~ Office europeen des brevet3 
D-80298 Munich 
_ . Tel. +A9 39 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 
Pax: +49 89 2399 - d465 



Pormuiaire PC77IPEAM09 (feuille de couverture) (janviar 1994) 



Fonctlonnaire au loose 

Balmer, J-P 

N a de telephone +49 39 2399 8520 




RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande Internationale n= PCT/FR00/01985 



J. Base du rapport 

1 . En ce qui concerne les elements de la demande international (tes feuHJes de remplacement qui ont ete remises 
a roffice recepteur en reponse a une invitation faite ccnformement a farticie 14 sent considerSes dandle present 
rapport comma "initiaiement d6posees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport pvisqu'efles ne ccntienn^nt 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

2-17 version initiaie 

1 recue(s) le 01/09/2000 avec la lettre du 31/06/2000 



Revendlcations, N 9 : 

1-17 version initiaie 

Dessins, feuilles: 

1/1 version initiaie 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiqu£s ci-dessus etaient a la disposition de /'administration ou 
lui ont £te remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a ete deposee. sauf indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces elements etaient a la disposition de ('administration cu lui ont ete remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ !a langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la regie 23.1(b)). 

□ la langue de publication de !a demande Internationale (selon la regie 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationale (selon la regie 55.2 ou 
55.3). 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulgu£es dans la demande 
internationale (le cas echeant). I'examen preliminaire internationale a ete effectue sur la base du listage des 
sequences : 

□ ccntenu dans la demande internationaie, sous forme £crite. 

□ depose avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement a I'aaministratlon, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a i'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par 6crit et fourni ulteneurement ne va pas au-dela 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposed, a ete fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistr^es sous decniffrable par ordinateur sont identiques a 
cedes du listages des sequences Presente par ecrit. a ete fournie. 



Formulalre PCT/1PEA/409 (cadres l-Vlll, feullls i) fjulilet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

Pemande Internationale n> PCT/FR00/01 985 



4. Les modifications ont entratne I'anru.'ation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications. n°* : 

□ des dessins, feuii/es : 

5. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite fde certain**! „. 

comme allant au-dela de ('expose de rinvitl^^?|^S^^. m0<hftcal, ? r,s - qui orit ete "asiderees 
70.2(c)) : nt,on ,e ' qu " a 316 de P° s e. comme il est indiq^ ci-apres (regie 

^nt^t^^ COmp ° rtant *" ^.cations *e carte nature do,, indiqu6e au point , „ 
6. Observations complementaires, le cas echeant : 



1. Declaration 
NouveautS 

Activity Inventive 



Ou; : 


Revendications 


1-17 


Non ; 


Revendications 




Oui : 


Revendications 


1-77 


Non : 


Revendications 




Oui : 


Revendications 


1-17 


Non : 


Revendications 





2. Citations et explications 
voir feuJJJe separee 



ftnmftto PCT/, P£A /409 (cadras ,-vill. feui/la 2) 0 ul„ et 1998) 



RAPPORT D'EXA/WEfhJ 

PgEUMINAjRE INTERNATIONAL ■ FEU.LLE ^PARe"' PCT '™°'°1 
Ad section V 

1 . II est fait reference au document suivant: 
Dl: FR-A-2 493 997 

2. Le precede discontinu de fabrication d'une fibre optique en polymere decrit en ►ant 
que tel dans la revendication 1 ainsi que Installation de mise en oeuvre du precede 
decnte en tant que telle dans la revendication 1 6 ne son, pas connus de Cetat de ,a 
technique, 

f^^pT^ des revendicat,ons 1 - 17 est nouveau co ~- * 

Le document Dl est considere comme I'etat de la technique le plus proche 
Dl decrit : un procede de fabrication de fibre optique en polymere ayant un deqre 
d attenuation de la lumiere reduit. 

La presente invention s'en distingue par la preparation du polymere qui est une 
polymerisation en suspension et non une polymerisation en masse. De plus le 
procede de la presente invention est discontinu. 

L'utiiisation d'un procede discontinu en combinaison avec une po.ymerisation vn 
suspension ne fait pas partie des mesures que I'homme du metier aurait considered 
de fa 5 on evidente afin de reduire I'attenuation de la lumiere dans une fibre optique 
De plus cette solution n'est pas suggeree par I'etat de la technique 
En consequence fobfet des revendications 1-17 implique une activite inventive selon 
I'ArticIe 33(3) PCT. 

4 ' inV6nti0n remP,it ' eS COnditions d'applicabilite industrielle selon I'ArticIe 

oo(4; PCT. 



3. 



Fcrmuiaire PCT/Feullle SQoaree/409 ffauiHe i) (OEB-avri| 1997) 



JC13 Rec'd PCT/PTO 0 9 JAN 2CC2 
0 1 SEP. 2000 

- i - 

Procede et installation pour la fabrication d'une fibre optique: 

La presente invention concerne un procede de fabrication d'une fibre optique en 
matieres polymeres a faibles pertes de transmission, cette fibre comprenani une ame et 
une gaine, Tame etant fonnee d'un premier polymere a base de methacrylate de methyle 
5 et, eventuellement, d'un autre ester (meth)acrylique, la gaine etant form£e d'un second 
polymere ayant un indice de refraction inferieur a cehii de Tame, 

La presente invention concerne egalement une installation pour la rnise en oeuvre de ce 
proced£. 



10 




L'un des problemes auxquels sont confrontes les industriels qui fabriquent des fibres 
optiques en matieres polymeres est de reduire au minimum la quantite de d6fauts, 
d'impuretes et de poussieres dans le polymere d'ame, parce qu'elles absorbent ou 
diffiisent la lunri&re et, ainsi, augmentent P attenuation de la lumiere transmise dans ].a 
15 fibre optique. 

Un procede connu de fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres consists 
premierement i preparer un baireau cylindrique plein forme d'un premier polymere k 
base de methacrylate de methyle, puis, deuxiemement, a fibrer, a l'etat fondu, ce 
20 baireau cylindrique plein, par extrusion. Le second polymere servant a former la gainc 
de la fibre optique peut etre applique par coextrusion ou revetement a partir d'uno 
solution. 

Un tel proced6 est notammenfd6crit'dans^le > brevet"fran9aiS n 0< 2405 80*6;^ L'une' des 
25 difficultes d'un tel procede reside dans Pobtention d'un cylindre plein du polymere de 
Tame, qui est prepare par polymerisation radicalaire en masse du methacrylate de 
• methyle purifie. Un controle total de la polymerisation, et notamment des echanges de 
chaleur, est indispensable pour eviter toute fonnation de bulles. 

30 Un autre procede connu de fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres 
consiste en un procede continu selon lequel les monomeres pour former Tame de la 
fibre, essentiellement du methacrylate de methyle, l'initiateur de polymerisation et 
I' agent de transfert de chaine sont distillSs et purifies en condition obturee ou etanche. 
Ensuite,* un recipient de polymerisation est chargd des materiaux ainsi distiUes et la 
olymerisation radicalaire en masse est effectuee en chauffant sous pression reduite. 



^> PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 
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(PCT Article 36 and Rule 70) 
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Applicant's or agent's file reference 
BR1320/PCT 


_ A/OTir\M See Noti fi cation of Transmittal of International 
FOR FURTHER ACTION p^imin^y Examination Report (Form PCT/IPEA/4 1 6) 


International application No. 

PCT/FR00/01985 


International filing date {day /month/year) 
07 July 2000 (07.07.00) 


Priority date {day/month/year) 

09 July 1999 (09.07.99) 


International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 
D01F8/10 


Applicant 


OPTECTRON INDUSTRIES 





1. This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



This REPORT consists of a total of 



. sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority 
(see Rule 70. 16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of _ 



sheets. 



This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



I 


12SJ 


II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 
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VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 


□ 



Date of submission of the demand 

30 January 2001 (30.01.01) 


Date of completion of this report 

17 August 2001 (17.08.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/FROO/01985 



I. Basis of the report 



This report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments.): 

| | the international application as originally filed. 

the description, pages 2 " 17 , as originally filed, 

pages , filed with the demand, 

pages J , filed with the letter of - 

pages , filed with the letter of - 



01 September 2000 (01.09.2000^ 



the claims, 



Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1-17 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



the drawings, 



sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



1/1 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ 

the description, pages 

1 1 the claims, Nos. 



I I the drawings, sheets/fig 



3 I - ! This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
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Citations and explanations 

1. Reference is made to the following document: 
Dl: FR-A-2 4 93 997. 

2. The batch process for producing an optical fiber 
made of a polymer, described as such in Claim 1, and 
the installation for carrying out the process, 
described as such in Claim 16, are not known from 
the prior art. 

Therefore, the subject matter of Claims 1-17 is 
novel (PCT Article 33(2)). 



3. Document Dl is considered the closest prior art. 

Dl describes a method for producing an optical fiber 
made of a polymer having a reduced degree of light 
attenuation . 

The present invention is different from this by 
virtue of the preparati on uf the polymer, which is a 
suspension polymerization and not a bulk 
polymerization. Moreover, the method of the present 
invention is a batch process. _ 

The use of a batch process in combination with a 
suspension polymerization is not part of the 
measures that a person skilled in the art would have 
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obviously considered taking in order to reduce light 
attenuation in an optical fiber. 

Furthermore, this solution is not suggested in the 
prior art. 

Therefore, the subject matter of Claims 1-17 
involves an inventive step according to PCT Article 
33 (3) . 



4. The present invention meets the industrial 

applicability requirements of PCT Article 33(4). 
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= (54) Title: METHOD AND INSTALLATION FOR MAKING AN OPTICAL FIBRE 

(54) Titre: PROCEDE ET INSTALLATION POUR LA FABRICATION D'UNE FIBRE OPTIQUE 

^2 (57) Abstract: The invention concerns a discontinuous method for making an optical fibre in polymer materials, the fibre core being 
^ based on methyl methacrylate. Said method is implemented in an in-line installation sealed from outside, starting from a raw material 
purifying device and moving up to a spinning device, passing through an intermediate storage zone. The fibre core is prepared from 
Q\ polymer beads based on purified methyl methacrylate obtained by polymerisation in an aqueous suspension. The invention also 
f^) concerns an in-line installation for implementing said method. 

(57) Abr6g& Uinvention a pour objet un procdde discontinu de fabrication d'une fibre optique en matferes polymeres, Tame de 
la fibre etant a base de methacrylate de m&hyle. Ce procddS est mis en oeuvre dans une installation en ligne dtanche vis-a-vis de 
Texterieur, allant d'un dispositif de purification des matures premises jusqu'a un dispositif de filage, en passant par une zone de 
stockage intermddiaire. Lame de la fibre est pnfparde a partir de billes d'un polymere a base de methacrylate de m&hyle purifid 

^ obtenue par polymerisation en suspension aqueuse. L invention a aussi pour objet une installation en ligne pour la mise en oeuvre 

^ de ce procede. 
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ProcecT et installation pour la fabrication d'une fibre optioue 

La presente invention conceme un precede de fabrication d'une fibre optique en 
matieres polymeres a faibles pertes de transmission, cette fibre comprenant une ame et 
une gaine, Tame etant formee d'un premier polymere a base de methacrylate de methyle 
5 et, eventuellement, d'un autre ester (meth)aciylique, la gaine etant formee d'un second 
polymere ayant un indice de refraction inferieur a celui de Tame. 

La presente invention concerne egalement une installation pour la mise en oeuvre de ce 
procede. 

10 

L'un des problemes auxquels sont confrontes les industries qui fabriquent des fibres 
optiques en matieres polymeres est de reduire au minimum la quantite de defauts, 
d'impuretes et de poussieres dans le polymere d'ame, parce qu'elles absorbent ou 
difRisent la lumiere et, ainsi, augmentent I'attenuation de la lumiere transmise dans la 
15 fibre optique. 

Un procede connu de fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres consiste 
premierement a preparer un barreau cylindrique plein forme d'un premier polymere a 
base de methacrylate de methyle, puis, deuxiemement, a fibrer, a Tetat fondu, ce 
20 barreau cylindrique plein, par extrusion. Le second polymere servant a former la gaine 
de la fibre optique peut etre applique par coextrusion ou revetement a partir d'une 
solution. 

Un tel procede est notamment decrit dans le brevet fran9ais n° 2405806. L'une des 
25 difficultes d'un tel procede reside dans Fobtention d'un cylindre plein du polymere de 
Tame, qui est prepare par polymerisation radicalaire en masse du methacrylate de 
methyle purifie. Un controle total de la polymerisation, et notamment des echanges de 
chaleur, est indispensable pour eviter toute formation de bulles. 

30 Un autre procede connu de fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres 
consiste en un procede continu selon lequel les monomeres pour former Tame de la 
fibre, essentiellement du methacrylate de methyle, I'initiateur de polymerisation et 
l'agent de transfert de chaine sont distilles et purifies en condition obturee ou etanche. 
Ensuite, un recipient de polymerisation est charge des materiaux ainsi distilles et la 

35 polymerisation radicalaire en masse est effectuee en chauffant sous pression reduite. 
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Le polymere resultant, dont la temperature n'est pas abaissee a la temperature de 
transition vitreuse ou moins, est continuellement amene a un dispositif de filage afin 
d'obtenir, par la suite, une fibre. 

5 

Un tel procede est notamment decrit dans le brevet fran$ais n° 2493997. 

Comme dans le procede precedent, la polymerisation radicalaire en masse doit etre 
totalement et precisement controlee. En effet, la temperature de regulation est ici 
10 particulierement importante car la polymerisation radicalaire en masse du methacrylate 
de methyle est fortement exhothermique et peut s'accelerer d'une maniere dangereuse. 
Au niveau industriel, l'exothermie de la reaction de polymerisation genere des 
problemes de securite, complexes a gerer. 

15 Toutefois, malgre les inconvenients precites de la polymerisation radicalaire en masse 
du methacrylate de methyle, ce type de polymerisation est actuellement recommande 
dans de nombreuses publications et prefere a la polymerisation en suspension aqueuse 
du methacrylate de methyle. 

20 Ainsi, selon le brevet fran?ais n° 2493997, la preparation de Tame de la fibre optique en 
polymethacrylate de methyle par polymerisation en suspension necessite une quantite 
importante d'eau, le polymere resultant etant alors facilement fcontamine de matieres 
etrangeres optiques contenues dans cette eau. Par ailleurs, toujours selon ce brevet 
franfais, un autre inconvenient de ce type de polymerisation provient de la possibility de 

25 la contamination du polymethacrylate de methyle par des matieres etrangeres optiques 
lors de l'etape de deshydratation du polymere. De plus, il est encore precise, dans ce 
brevet fran^ais, qu'une etape de mise en forme de boulette ou de pre-mise en forme du 
polymere resultant est requise pour mettre en forme ou filer le polymere a Tetat fondu. 
Or, il est alors a craindre que le polymere soit contamine de matieres etrangeres 

30 optiques au cours de Tetape de mise en forme de boulette pour le polymere ou d'une 
etape d'alimentation d'un tel polymere en forme de boulette vers un dispositif de 
fabrication de fibres, ou que le polymere soit oxyde par Fair, parce que le dispositif de 
preparation du polymere est separe du dispositif de fabrication des fibres dans la plupart 
des cas. 
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Selon les demandes de brevet japonais, publiees avant examen sous les numeros 
58 88,701 et 58 88,702, une perte importante de transmission optique de 890 db/km (a 
une longueur d'onde de 646 nm) et de 1060 db/km (a une longueur d'onde de 577 nm) 
est constatee quand le polymethacrylate de methyle est prepare par polymerisation en 
5 suspension aqueuse. 

Apres des recherches importantes des presents inventeurs, il a ete trouve, de maniere 
surprenante, qu'il est possible de fabriquer une fibre optique en matieres polymeres 
presentant de faibles pertes de transmission, cette fibre comprenant une ame et une 
10 gaine, Tame etant formee d'un premier polymere obtenu par polymerisation en 
suspension aqueuse de methaciylate de methyle et, eventuellement, d'un autre ester 
(meth)acrylique, la gaine etant formee d'un second polymere ayant un indice de ' 
refraction inferieur a celui de Tame. 

15 Plus precisement, la presente invention a pour objet une procede discontinu de 
fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres, cette fibre comprenant une ame 
et une gaine, Fame etant formee d'un premier polymere a base de methaciylate de 
methyle et, eventuellement, d'un ester (meth)acrylique different du methaciylate de 
methyle, la gaine etant formee d'un second polymere ayant un indice de refraction 

20 inferieur a celui de Fame. 

Le procede selon l'invention est caracterise en ce qu'il est mis en oeuvre dans une 
installation en ligne, allant d'un dispositif de purification des matieres premieres jusqu'a 
un dispositif de filage, en passant par les differents dispositifs de Installation en ligne et 
25 les differents moyens de transfert reliant les differents dispositifs de Installation en 
ligne, cette installation etant prevue etanche a l'air exterieur, aux poussieres, ainsi qu'a 
l'abri de la lumiere, en particulier les rayonnements ultraviolets. 

En outre, le procede selon l'invention comprend les etapes suivantes : 

30 (1) on prepare des billes du premier polymere par polymerisation en suspension de 
methacrylate de methyle purifie et, eventuellement, d'au moins un ester 
(meth)acrylique purifie autre que le methacrylate de methyle, dans de l'eau 
demineralisee, filtree et desoxygenee, la polymerisation etant conduite en 
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presence d'au moins un agent initiateur de polymerisation radicalaire, d'au moins 
un agent de transfert de chaine et d'au moins un agent de suspension, et en 
T absence quasi totale d'inhibiteur de polymerisation et d'impuretes, telles que : 

(a) le biacetyle, en quantite reduite a au plus 1 ppm rapporte a la quantite 
totale de monomeres introduits dans le reacteur de polymerisation ; 

(b) des ions de metaux de transition susceptibles de donner de fortes 
absorptions de lumiere dans le visible ; 

(c) des poussieres ou de particules, les differentes matieres premieres 
precitees, utiles a la polymerisation en suspension, ayant ete filtrees 
avant polymerisation, avec un seuil de filtration egal a 0,1 micron ; 

la polymerisation etant egalement conduite sous agitation, sous une atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere ; 

(2) a Tissue de Tetape (1), on separe et on lave, a 1'aide d'eau demineralisee et 
depoussieree, et on seche les billes dans une atmosphere d'un gaz depoussiere, de 
preference inerte, et, sous cette atmosphere, on stocke les billes sechees dans au 
moins un reservoir intermediaire ; 

(3) dans une atmosphere d'un gaz depoussiere, de preference inerte, on transfere au 
moins une partie des billes obtenues a Tissue de Tetape (2), depuis le ou les 
reservoirs intermediaires, jusqu'a un dispositif de coextrusion et on coextrude 
Tame de la fibre a partir desdites billes, ainsi que la gaine de la fibre a partir d'un 
polymere ayant un indice de refraction inferieur a celui de Tame ; 

(4) on refroidit, de fa?on progressive et controlee, la fibre obtenue a la sortie du 
dispositif de coextrusion de maniere a eviter la trempe du premier polymere 
constitutif de Tame de la fibre, et on precede a Tetirement de la fibre afin 
d'obtenir une fibre de diametre total moyen pouvant varier de 250 a 2000 
microns. 

Une premiere caracteristique importante du precede selon Tinvention reside dans son 
caractere discontinu grace a la presence d'au moins un reservoir intermediaire prevu 
pour les billes du premier polymere a base de methacrylate de methyle et, 
eventuellement, d'un ester (meth)acrylique different du methacrylate de methyle. 
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Ce ou ces reservoirs intermediates, qui sont prevus en amont du dispositif de 
coextrusion, assurent le stockage des billes sechees du premier polymere et constituent 
Tune des alimentations du dispositif de coextrusion. 

5 La presence du ou des reservoirs intermediaires permet de Iimiter la dependance de 
Tetape de coextrusion d'avec les etapes de preparation des billes sechees du premier 
polymere et, par consequent, de simplifier le procede selon Tinvention. 

Une seconde caracteristique importante du procede selon Tinvention reside dans le fait 
10 qu'il est mis en oeuvre dans une installation en ligne, allant d'un dispositif de 
purification des matieres premieres jusqu'a un dispositif de filage, en passant par tous 
les differents dispositifs de cette installation et tous les difFerents moyens de transfert 
reliant ces difFerents dispositifs, et dans le fait que Tintegralite de cette installation en 
ligne est prevue etanche a Tair exterieur, aux poussieres et a Tabri de la lumiere, en 
15 particulier les rayonnements ultraviolets. Des lors, le (ou les) reservoir intermediate 
evoque ci-dessus, qui appartient a Installation en ligne conforme a la presente 
invention, est egalement prevu etanche a Tair exterieur, aux poussieres et a Tabri de la 
lumiere, de sorte que le stockage des billes sechees du premier polymere s'efFectue 
dans des conditions etanches vis-a-vis de Texterieur. 

20 

Grace a Tinstallation selon Tinvention, il est possible d'empecher la contamination du 
premier polymere au moyen de poussieres et d'impuretes provenant de Tenvironnement 
exterieur a Tinstallation. 

25 Egalement, afin de fabriquer une fibre optique a faibles pertes de transmission, le 
methacrylate de methyle et Teventuel autre ester (meth)acrylique servant a preparer le 
premier polymere sont purifies et distilles afin d'eliminer quasi totalement Tinhibiteur de 
polymerisation et des impuretes telles que celles citees dans Tetape (1) du procede 
selon Tinvention. 

30 

En particulier, les ions des metaux de transition, specialement ceux du cobalt, du 
chrome, du cuivre, du nickel, du fer et du manganese donnent de fortes absorption dans 
la lumiere visible. C'est pourquoi, il est preferable de reduire la quantite de chacun de 
ces ions a au plus : 
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- 1 ppb pour le cobalt, 

- 50 ppb pour le fer, 

- 50 ppb pour le manganese, 
5 - 5 ppb pour le chrome, 

- 10 ppb pour le cuivre, 

- 10 ppb pour le nickel, 

les quantites precitees, exprimees en ppb (ou parties par billion), etant rapportees a la 
10 quantite totale des monomeres introduits dans le reacteur de polymerisation. 

Avantageusement, on purifie le methacrylate de methyle et le ou les autres esters 
methacryliques, servant a preparer les billes du premier polymere par polymerisation en 
suspension aqueuse, en les soumettant separement a : 

15 - une operation de filtration sur lit d'alumine basique et activee, de preference sous 
une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, pour eliminer au moins 
partiellement les composes a hydrogene labile, les composes fortement polaires 
tels que le biacetyle, ainsi que Finhibiteur de polymerisation ; 

- suivie d'au moins deux operations successives de distillation sous vide partiel et 
20 sous une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere de sorte qu'a Tissue de ces 

operations de distillation, soit eliminee la quasi totalite de l'inhibiteur de 
polymerisation, du biacetyle et des ions de metaux de transition ; le gaz inerte 
utilise lors des distillations est generalement de Tazote et la pression partielle est 
generalement comprise entre 5000 et 50000 Pascal, de preference de Tordre de 
25 10000 Pascal; 

- et, enfin, une operation de filtration sous une atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere, permettant d'eliminer la quasi totalite des particules ou poussieres 
de diametre moyen superieur ou egal a 0,1 fim. 

Ensuite, le methacrylate de methyle purifie et, le.cas echeant, le ou les autres esters 
30 (meth)acryliques purifies sont achemines directement vers le reacteur de 
polymerisation, par T intermediate de moyens hermetiquement fermes, c'est-a-dire 
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etanches a l'air exterieur et aux poussieres, ainsi que a l'abri de la lumiere, plus 
particulierement des rayonnements ultraviolets, tout en les maintenant dans une 
atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere. A titfe de gaz inerte, on utilise de 
preference de l'azote. En outre, le gaz inerte est depoussiere, c'est-a-dire qU'il a etc 
filtre pour en eliminer les poussieres de diametre moyen superieur ou egal a 0,1 urn. 
Cette definition d'un gaz depoussiere est valable pour l'ensemble de la description de la 
presente invention. 

Une troisieme caracteristique importante du procede selon l'invention reside dans le fait 
que Ton utilise une polymerisation en suspension aqueuse pour preparer les billes du 
premier polymere servant a preparer 1'ame de la fibre optique. Pour ce faire, on utilise 
de Teau qui est a la fois demineralisee, filtree et desoxygenee, afin d'atteindre les 
degres de purete (a), (b) et (c) susmentionnes dans la definition generate du procede 
selon l'invention. 

De fecon surprenante, on a trouve qu'il est possible de fabriquer une fibre optique 
ayant d'excellentes caracteristiques de transmission optique si l'on respecte l'ensemble 
des conditions operatoires enoncees dans la revendication 1 et rappelees ci-dessus. 

20 De preference, on purine egalement au moins l'un des agents utiles a la realisation de la 
reaction de polymerisation en suspension aqueuse, de preference encore tous les agents 
utilises, comme suit : 

- on purine l'agent initiateur de polymerisation soit par distillation, soit par 
25 recristallisation, en operant sous atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, et on 

transfere l'agent initiateur de polymerisation purifie dans le reacteur de 
polymerisation par rintermediaire de moyens etanches a l'air exterieur et aux 
poussieres, tout en maintenant cet agent dans une atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere ; 

- on purifie l'agent de transfert de chaine par distillation, en operant sous 
atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, et on transfere l'agent de transfert de 
chaine distille dans le reacteur de polymerisation par l'intermediaire de moyens 
etanches a l'air exterieur et aux poussieres, tout en maintenant cet agent dans une 

35 atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere ; 
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- on purine l'agent de suspension par recristallisation, en operant sous atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere, et on transfere l'agent de suspension recristallise 
dans le reacteur de polymerisation par l'intermediaire de moyens etanches a l'air 
exterieur et aux poussieres, tout en maintenant cet agent dans une atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere. 

Dans la presente invention, le premier polymere servant a former Tame de la fibre 
optique est a base essentiellement de methacrylate de methyle et contient, de 
preference, au moins 70 moles % de methacrylate de methyle, de preference encore, au 
moins 90 moles % de methacrylate de methyle, ces pourcentages etant rapportes au 
nombre total de moles de monomeres vinyliques servant a preparer le premier 
polymere. 

A titre d'ester (meth)acrylique autre que le methacrylate de methyle, on peut utiliser, 
pour preparer le premier polymere, un ou plusieurs monomeres choisis dans le groupe 
constitue par l'acrylate d'ethyle, le methacrylate d'ethyle, l'acrylate de methyle, 
l'acrylate de propyle, le methacrylate de propyle, l'acrylate de butyle et le methacrylate 
de butyle. 

La realisation de la reaction de polymerisation en suspension aqueuse necessite 
rutilisation d'au moins un agent initiateur de polymerisation, d'au moins un agent de 
transfert de chaine et d'au moins un agent de suspension, ces agents etant, de 
preference, prealablement purifies. 

A titre d'agent initiateur de polymerisation, il est souhaitable d'utiliser un agent 
favorisant 1'obtention d'une fibre optique ayant de faibles pertes de transmission dans la 
region de la lumiere visible et ayant des temperatures de decomposition inferieures a 
110° C. A cet egard, on peut citer les agents initiateurs de polymerisation de type 
azoique comme le 2,2'azobisiso butyronitrile, connu pour son haut degre de purete, son 
influence relativement faible dans la region du visible et sa temperature optimale 
d'utilisation entre 50 et 80° C. 
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Les agents initiateurs de polymerisation precites peuvent etre combines avec d'autres 
ayant des temperatures de decomposition superieures a 110°C. A cet egard, on peut 
titer des composes de type alkylazo comme 1'azo-tert-butane, Fazo-n-butane, l'azo- 
5 iso-propane et Tazo-n-propane. 

A titre d'agent de transfert de chaine convenant au precede selon Finvention, on peut 
titer des composes de la famille des mercaptans lineaires comme le n-butyl mercaptan, 
le n-propyl mercaptan, Ie n-dodecyl mercaptan; des composes de la famille des 
10 mercaptans secondares comme Pisopropylmercaptan ou des composes de la famille des 
mercaptans tertiaires comme le tertiobutyl mercaptan. 

A titre d'agents de suspension convenant au procede selon Finvention, on peut citer les 
alcools polyvinyliques, avec un taux d'hydrolyse au moins egal a 75 %, de preference 

15 85-90%; les ethers de cellulose tels que Fhydroxyethylcellulose; le phosphatide 
calcium tribasique ; les homopolymeres de l'acide acrylique ou methacrylique ou les 
copolymeres d'au moins 50% en poids de ces acides avec des comonomeres 
copolymerisables avec eux, notamment le methacrylate de methyle, ces homo- ou co- 
polymeres etant utilises de fa?on preferee sous la forme de sels de metaux alcalins ou 

20 de sels d'ammonium, ou bien sous leur forme neutralisee avec le phosphate disodique. 
Parmi les agents de suspension precites, on utilise de preference les homo- et co- 
polymeres salifies en raison de leur caractere hydrophile qui facilite leur elimination lors 
du lavage des billes du premier polymere. 

25 Conformement a une variante preferee du procede selon l'invention, les difFerentes 
matieres premieres utiles a la preparation du premier polymere, a savoir Teau 
demineralisee et depoussieree, les monomeres purifies et les agents de suspension, de 
transfert de chaine et d'initiation de la polymerisation, sont introduits separement dans 
des recipients hermetiquement fermes et balayes par un gaz inerte. Ces recipients sont 

30 directement relies au reacteur de polymerisation avec, comme intermediaire, un doseur 
pour chaque recipient. En outre, l'introduction des matieres dans le reacteur de 
polymerisation est, de preference, conduite selon les etapes suivantes : 
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- premierement, on introduit, dans le reacteur, une quantite determinee d'eau 
demineralisee et depoussieree provenant directement d'un systeme de production 
d'eau ultra-pure, puis on introduit 1'agent de suspension en solution dans Feau, 
filtre a un seuil de 0,1 pm dans Fampoule de dosage, avantageusement par 

5 Fintermediaire d'un septum, Fagent de suspension etant avantageusement 

introduit en imposant une pression legerement inferieure a la pression 
atmospherique dans le reacteur. On chauflFe cette eau a la temperature de 
polymerisation et, simultanement, on y fait buller un gaz inerte, de preference de 
F azote, afin d'eliminer Foxygene dissout dans Feau. Cette etape est generalement 
10 assez longue et peut durer plusieurs heures ; 

- ensuite, toute la phase organique comprenant les monomeres purifies, Fagent de 
transfert de chaine, le ou les initiateurs de polymerisation, sont introduit s dans le 
reacteur, via un filtre de porosite 0,1 pm, par exemple en poussant avec de 

15 Fazote depoussiere; toute la phase organique, y compris Finitiateur de 

polymerisation, est ajoutee, de preference en une seule fois ; 

- on impose, au milieu reactionnel, une agitation plutot turbulente. 

La reaction de polymerisation en suspension est avantageusement conduite sous une 
20 pression sensiblement egale a la pression atmospherique ou legerement superieure. La 
temperature, dans le reacteur de polymerisation, peut varier de 50° C a 1 10° C. 

La reaction de polymerisation est conduite de sorte que le taux de monomeres residuels 
soit le plus faible possible, de preference inferieur a 2% en mole du total des 
25 monomeres utiles a la mise en oeuvre de cette polymerisation. 

Avantageusement, la polymerisation en suspension est conduite afin de preparer un 
premier polymere, sous la forme de billes, dont la masse moleculaire en poids (Mw) 
varie de 100.000 a 200.000 avec une polydispersite (P) de Fordre de 2. 

30 

A Fissue de la reaction de polymerisation, on separe et on lave, a Faide d'eau 
demineralisee et depoussieree, les billes du premier polymere obtenues et on seche les 
billes dans une atmosphere d'un gaz depoussiere (c'est-a-dire exempt de poussieres ou 
de particules de diametre egal ou superieur a 0,1 pm) et, sous cette atmosphere, on 
35 stocke les billes sechees dans au moins un reservoir intermediaire. 
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Le (ou les) reservoir intermediaire peut egalement etre T enceinte thermostatee servant 
a secher les biUes du premier polymere. 

Avantageusement, on effectue un tri parmi les billes obtenues a Tissue de la reaction de 
5 polymerisation du premier polymere, afin d'eliminer celles dont le diametre moyen est 
inferieur a 200 ym. De preference encore, pour preparer Tame de la fibre optique, on 
n'utilise que les billes du premier polymere dont le diametre moyen varie de 500 \im a 
2 mm. 

10 Avantageusement, on soumet les billes du premier polymere a un traitement anti- 
electricite statique, avant et/ou pendant Toperation de sechage des billes. 

Comme indique precedemment, les differents dispositifs pour la separation, le lavage, 
Teventuel tri, le sechage, Teventuel traitement anti-electricite statique et le stockage 
15 des billes du premier polymere, ainsi que les moyens de transfert entre ces dispositifs 
sont prevus etanches a Tair exterieur, poussieres et a l'abri de la lumiere, en particulier 
aux rayonnements ultraviolets. 

De preference, les operations de separation, de lavage, de tri, de sechage, de traitement 
20 anti-statique, de stockage et de transfert des billes du premier polymere servant a 
preparer Tame de la fibre optique, sont realisees sous une atmosphere d'un gaz qui est 
depoussiere et inerte, par exemple de Fazote. 

Selon une autre preference, dans les differents dispositifs pour la separation, le lavage, 
25 Teventuel tri, le sechage, Teventuel traitement anti-electricite statique et le stockage 
des billes du premier polymere, ainsi que les moyens de transfert entre ces dispositifs de 
coextrusion, il est avantageux de travailler en legere surpression par rapport a la 
pression atmospherique, ceci afin d'eviter que des poussieres puissent rentrer dans 
T installation. 

30 

Les billes sechees du premier polymere sont ensuite transferees depuis le reservoir 
intermediaire jusqu'a un dispositif de coextrusion par Tintermediaire de moyens 
etanches et sous une atmosphere d'un gaz depoussiere, de preference inerte. On 
coextnide Tame de la fibre a partir desdites billes, ainsi que la gaine de la fibre a partir 
35 d'un polymere ayant un indice de refraction inferieur a celui de Tame et, de preference, 
sous la forme de billes. 
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Conformement au precede selon l'invention, le transfert entre le reservoir intermediate 
et le dispositif de coextrusion s'effectue sans contact avec 1'exterieur, les moyens de 
transfert etant prevus etanches a Pair exterieur, aux poussieres et a Pabri de la lumiere, 
5 plus specialement des rayonnements ultraviolets. 

La composition de la gaine utilisee dans la presente invention est un polymere ayant un 
indice de refraction inferieur a celui du cceur. Les polymeres utilisables comme gaine 
sont nombreux. On peut citer notamment des polymeres ou copolymeres d'esters 

10 fluores d'acide methacrylique, comme par exemple le poly(trifluoroethylmethacrylate), 
le poly(pentafluoropropylmethacrylate), le poly(hexafluoro-propylmethacrylate), le 
poly(heptafluorobutyl-methacrylate) ; des copolymeres de fluorure de vinylidene (VDF) 
avec le tetrafluoroethylene (VDF-TFE) ou Thexafluoropropene (VDF-HFP); des 
copolymeres (VDF-HFP) ou (VDF-TFE) avec des esters fluores de i'acide 

15 (meth)acrylique. 

De preference, pour former la gaine, on choisit des polymeres qui sont sensiblement 
amorphes. 

Les billes sechees du premier polymere et le polymere de la gaine, de preference sous la 
20 forme de billes, sont fondus et files a chaud par passage au travers d'un dispositif de 
coextrusion comprenant au moins une extrudeuse a vis munie d'une chambre de 
degazage pour former Tame de la fibre et une extrudeuse a vis servant a former la gaine 
de la fibre, et un dispositif de filage de composite du type ame-dans-gaine. 

25 De preference, Textrusion du premier polymere servant a preparer Tame de la fibre 
optique est effectuee a une temperature n f excedant pas 280° C. 

A la sortie du dispositif de coextrusion, au niveau de la filiere, la temperature est 
generalement de Tordre de 220-250° C. 

30 

Pour Tasservissement global de la ligne de coextrusion, et afin d'assurer la regularite du 
diametre final de la fibre, on procedera, de preference, de la maniere qui suit : 
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- un premier asservissement tenant coriipte des temperatures des differents corps 
de 1'extmdeuse, des pressions, des vitesses de rotation des vis, permettant 
d'assurer un debit de matiere constant a la sortie de la tete de filiere ; 

5 - un deuxieme asservissement permettant d'assurer la regularity du diametre final 
de la fibre : asservissement de la vitesse de tirage par la mesure du diametre en 
continu dans une zone ou la fibre a atteint une temperature d'environ 80° C ; 

Cette maniere d'operer permet de s'affranchir de la zone critique ou le materiau est 
10 dans une phase elastique, qui peut induire une zone de pompage avec de fortes 
oscillations, et done des variations de diametres tres importantes. 

La fibre optique sortant du dispositif de coextrusion est refroidie progressivement, en 
evitant une chute brutale de la temperature de la fibre optique qui pourrait degrader ses 
15 proprietes mecaniques et optiques par effet de trempe. 

Afin de refroidir progressivement la fibre optique sortant du dispositif de filage, on 
precede de preference selon Tune ou l'autre des deux methodes qui suivent : 

20 Premiere, methpde : on refroidit la fibre optique a l'aide d'un courant gazeux, puis a 
Paide d'eau thermoregulee, par aspersion, pulverisation, et/ou immersion. Le 
refroidissement a Taide d'un courant gazeux est, de preference, realise a Tinterieur 
d'une colonne protectrice entourant la fibre afin d'eviter des perturbations au niveau de 
la fibre, risquant de modifier sa geometrie, en particulier son diametre. De preference 

25 encore, la colonne protectrice est composee de plusieurs blocs successifs avec 
canalisation pour la fibre optique, chacun de ces blocs etant chauffes a une temperature 
qui decroTt quand on s'eloigne du dispositif de filage : ceci permet d'assurer un 
refroidissement progressif, lent et controle, de la fibre optique jusqu'a obtention d'une 
temperature suffisamment basse pour proceder au refroidissement a Teau sans risque de 

30 trempe. 

Deu>aeme.methode : on refroidit la fibre a Taide d'eau thermoregulee, de sorte a ne pas 
provoquer de chute brutale de la temperature de la fibre, par aspersion, pulverisation 
et/ou immersion. 
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Parallelement au refroidissement progressif de la fibre optique, on precede a son etirage 
en evitant un taux d'etirage trop eleve, qui pourrait conduire a une orientation des 
chaines macro-moleculaires trop importante. 

be preference, le taux d'etirage impose varie de 1,5 a 6, encore mieux, de 2 a 4 (le taux 
d'etirage correspond au rapport du carre du diametre de la filiere sur le carre du 
diametre de la fibre optique). 

La presente invention a egalement pour objet une installation en ligne pour la mise en 
oeuvre du procede precite. 

Cette installation en ligne presente les caracteristiques suivantes : 

- elle est entierement prevue etanche a Pair exterieur, aux poussieres et a Pabri de 
la lumiere, en particulier les rayonnements ultraviolets. Pour ce faire, 
Installation, dans son ensemble, est isole de Penvironnement exterieur. 

- elle comporte : 

des moyens pour purifier le methacrylate de methyle et, le cas echeant, des 
moyens pour purifier au moins un ester (meth)aciylique autre que le 
methacrylate de methyle, ces moyens de purification devant permettre 
d'eliminer quasi totalement Pinhibiteur de polymerisation et des impuretes, 
telles que : 

(a) le biacetyle, en quantite reduite a au plus 1 ppm rapporte a la quantite 
totale de monomeres introduits dans le reacteur de polymerisation, 

(b) des ions de metaux de transition susceptibles de donner de fortes 
absorptions de lumiere dans le visible, 

(c) des poussieres ou des particules, les differentes matieres premieres 
precitees, utiles a la polymerisation en suspension, ayant ete, si 
necessaire, filtrees avant polymerisation, avec un seuil de filtration 
egal a 0, 1 micron ; 
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- au moins un reacteur pour la polymerisation en suspension de methacrylate 
de methyle et, eventueUement, d'au moins un ester (meth)acrylique autre 
que le methacrylate de methyle, dans de 1'eau demineralisee, filtree et 
desoxygenee, en presence d'au moins un initiateur de polymerisation 

5 radicalaire, d'au moins un agent de transfert de chaine et d'au moins un 

agent de suspension, ce reacteur etant equipe de moyens d'agitation du 
milieu reactionriel, de moyens permettant d'imposer un leger vide partiel et 
une legere surpression (relativement a la pression atmospherique) ; % 

- des moyens de separation du polymere obtenu sous forme de billes dans le 
10 reacteur de polymerisation en suspension aqueuse ; 

- eventuellement, des moyens de tri des billes ; 

- des moyens de lavage des billes par de Teau demineralisee et depoussieree ; 

- des moyens de sechage des billes dans une atmosphere d'un gaz 
depoussiere; 

15 - eventuellement, des moyens permerttant de supprimer Pelectricite statique 

des billes ; 

- des moyens pour stocker les billes ; 

- des moyens pour transferer les billes depuis le reacteur de polymerisation en 
passant par les moyens de lavage, de sechage et de stockage, jusqu'au 

20 dispositif de coextrusion ; 

- un dispositif de coextrusion comprenant : 

au moins une extrudeuse : selon le cas, une extrudeuse a vis munie 
d'une zone de degazage pour former Tame de la fibre optique, ou 
deux extrudeuses successives avec une zone de degazage prevue 
25 entre les deux extrudeuses ; 

. et une extrudeuse a vis pour fondre et malaxer le second polymere 
servant a former la gaine de la fibre optique ; 



ainsi qu'un dispositif de filage de composite du type ame-dans-gaine ; 



5 
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- des moyens permettant de refroidir, de fa?on progressive et controlee, la 
fibre optique sortant de Installation de coextrusion ; 

- des moyens d'etirage de la fibre optique afin d'atteindre un diametre total 
moyen de fibre allant de 250 a 2000 microns. 

Avantageusement, les moyens pour purifier le methacrylate de methyle et, le cas 
echeant, au moins un ester (meth)acrylique autre que le methacrylate de methyle 
component, successivement : 

10 - un filtre constitue d'un lit d'aliimine basique et activee* de preference sous une 
atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, pour eliminer au moins partiellement 
les composes a hydrogene labile, les composes fortement polaires tels que le 
biacetyle, ainsi que l'inhibiteur de polymerisation ; 

15 - au moins un dispositif de distillation sous vide partiel et sous une atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere afin d'eliminer la quasi totalite de Tinhibiteur de 
polymerisation, du biacetyle et des ions de metaux de transition ; 

- et un filtre permettant d'eliminer la quasi totalite des particules ou poussieres de 
20 diametre moyen superieur ou egal a 0,1 \im. 

Un exemple de dispositif de coextrusion convenant a la mise en ceuvre du procede 
selon Tinvention est represente sur la figure unique jointe a la description. 

25 D'une maniere generale, ce dispositif comprend au moins une extrudeuse (1) munie 
d'une zone de degazage pour les billes du premier polymere servant a former Tame de 
la fibre optique, une extrudeuse (2) pour former la gaine de la fibre optique dans le 
dispositif (3) de filage de composite de type ame-dans-gaine. 



30 



La fibre optique (4) sortant du dispositif (3) de filage est refroidie de fa9on progressive 
et controlee de maniere a eviter la trempe du premier polymere constitutif de Tame de 
la fibre : 
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- premierement dans une zone de refroidissement (5) ayant la forme d'une 
canalisation verticale, par de Fair ou un gaz inerte ; 

v deuxiemement dans une zone de refroidissement (6) a Faide d'eau thermoregulee 
5 par aspersion et/ou pulverisation et/ou immersion. 

Parallelement au refroidissement dans les zones (5) et (6), la fibre optique est soumise a 
un etirage dans les conditions precitees. 

10 La fibre optique est finalement enroulee et stockee sur le cylindre (7). 

La portee de la presente invention ne saurait etre limitee aux variantes de realisation 
precitees et englobe toutes les installations permettant de mettre en oeuvre le procede 
selon l'invention. 
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1. Procede discontinu de fabrication d'une fibre optique en matieres polymeres, 
cette fibre comprenant une ame et une gaine, Fame etant formee d'un premier 
polymere a base de methacrylate de methyle et, eventuellement, d'un ester 
(meth)acrylique different du methacrylate de methyle, la gaine etant formee d'un 
second polymere ayant un indice de refraction inferieur a celui de Fame, ce 
procede etant caracterise en ce que le procede est mis en oeuvre dans une 
installation en ligne, allant d'un dispositif de purification des matieres premieres 
jusqu'a un dispositif de filage, en passant par les difFerents dispositifs de 
Tinstallation en ligne et les difFerents moyens de transfert reliant les difFerents 
dispositifs de Tinstallation en ligne, cette installation etant prevue etanche a Fair 
exterieur, aux poussieres, ainsi qu'a Fabri de la lumiere, en particulier les 
rayonnements ultraviolets, et en ce que le procede comprend les etapes 
suivantes : 

(1) on prepare des billes du premier polymere par polymerisation en suspension 
de methacrylate de methyle purifie et, eventuellement, d'au moins un ester 
(meth)acrylique purifie autre que le methacrylate de methyle, dans de 1'eau 
demineralisee, filtree et desoxygenee, la polymerisation etant conduite en 
presence d'au moins un agent initiateur de polymerisation radicalaire, d'au 
moins un agent de transfert de chaine et d'au moins un agent de suspension, 
et en Tabsence quasi totale d , inhibiteur de polymerisation et d'impuretes, 
telles que : 

(a) le biacetyle, en quantite reduite a au plus 1 ppm rapporte a la 
quantite totale de monomeres, 

(b) des ions de metaux de transition susceptibles de donner de fortes 
absorptions de lumiere dans le visible, 

(c) des poussieres ou des particules, les difFerentes matieres premieres 
precitees, utiles a la polymerisation en suspension, ayant ete filtrees 
avant polymerisation, avec un seuil de filtration egal a 0,1 micron, 
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la polymerisation etant egalement conduite sous agitation, sous une atmosphere 
d'un gaz inerte ; 

(2) a Tissue de Tetape (1), on separe et on lave, a Taide d'eau demineralisee 
5 et depoussieree, et on seche les billes dans une atmosphere d'un gaz 

depoussiere, de preference inerte, et, sous cette atmosphere, on stocke les 
billes sechees dans au moins un reservoir intermediate ; 

(3) toujours dans une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, on transfere 
au moins une partie des billes obtenues a Tissue de Tetape (2), depuis le 

10 ou les reservoirs intermediates, jusqu'a un dispositif de coextrusion et on 

coextrude Tame de la fibre a partir desdites billes, ainsi que la gaine de la 
fibre a partir d'un polymere ayant un indice de refraction inferieur a celui 
del'ame; 

(4) on refroidit progressivement la fibre obtenue a la sortie du dispositif de 
15 coextrusion de maniere a eviter la trempe du premier polymere destine a 

constituer Tame de la fibre et on precede a Tetirement de la fibre afin 
d'obtenir une fibre de diametre total moyen pouvant varier de 250 a 2000 
microns. 

20 2, Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le premier polymere, 
servant a former Tame de la fibre optique, est obtenu par polymerisation en 
suspension aqueuse d'au moins 70 moles % de methacrylate de methyle, ce 
pourcentage etant rapporte au nombre total de moles de monomeres vinyliques. 

25 3. Procede selon la revendication 2, caracterise en ce que le premier polymere, 
servant a former Tame de la fibre optique,, est obtenu par polymerisation en 
suspension aqueuse d'au moins 90 moles % de methacrylate de methyle, ce 
pourcentage etant rapporte au nombre total de moles de monomeres vinyliques. 

30 4. Procede selon la revendication 1, 2 ou 3, caracterise en ce que Tester 
(meth)acrylique, autre que le methacrylate de methyle, utilise pour preparer le 
premier polymere, servant a former Tame de la fibre optique, est choisi dans le 
groupe constitue par Tacrylate d'ethyle, le methacrylate d'ethyle, Tacrylate de 
methyle, Tacrylate de propyle, le methacrylate de propyle, Tacrylate de butyle et 

35 le methacrylate de butyle. 
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5. Precede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que Ton purifie le methacrylate de methyle et le ou les esters methacryliques 
servant a preparer les billes du premier polymere par polymerisation en 
suspension aqueuse en les soumettant separement a : 

- une operation de filtration sur lit d'alumine basique et activee, de 
preference sous une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, pour 
eliminer au moins partiellement les composes a hydrogene labile, les 
composes fortement polaires tels que le biacetyle, ainsi que Finhibiteur de 
polymerisation ; 

- suivie d'au moins deux operations successives de distillation sous vide 
partiel et sous une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere de sorte qu'a 
Tissue de ces operations de distillation, soit eliminee la quasi totalite de 
Finhibiteur de polymerisation, du biacetyle et des ions de metaux de 
transition; 

- et, enfin, une operation de filtration sous une atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere, permettant d'eliminer la quasi totalite des particules ou 
poussieres de diametre moyen superieur ou egal a 0,1 jim. 

et en ce que le methacrylate de methyle purifie et le ou les esters (meth)acryliques 
purifies sont ensuite achemines directement vers le reacteur de polymerisation, 
par Fintermediaire de moyens hermetiquement fermes, tout en les maintenant 
dans une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere. 

6. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que Fon purifie Fagent 
initiateur de polymerisation, soit par distillation, soit par recristallisation, en 
operant sous atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, et en ce que Fon 
transfere Fagent initiateur de polymerisation purifie dans le reacteur de 
polymerisation par Fintermediaire de moyens etanches a Fair exterieur et aux 
poussieres, tout en maintenant cet agent dans une atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere. 
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7. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que Ton purifie F agent de . 
transfert de chaine par distillation, en operant sous atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere, et en ce que Ton transfere Fagent de transfert de chaine distille dans 
le reacteur de polymerisation par Fintermediaire de moyens etanches a Fair 
exterieur et aux poussieres, tout en maintenant cet agent dans une atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere. 

8. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que Ton purifie Fagent de 
suspension par recristallisation, en operant sous atmosphere d'un gaz inerte et 
depoussiere, et en ce que Ton transfere l'agent de suspension recristallise dans le 
reacteur de polymerisation par Fintermediaire de moyens etanches a Fair 
exterieur et aux poussieres, tout en maintenant cet agent dans une atmosphere 
d'un gaz inerte et depoussiere. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que l'on effectue la reaction de polymerisation en suspension sous une pression 
sensiblement egale a la pression atmospherique ou legerement superieure. 

10. Procede selon Fune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que, parmi les billes sechees du premier polymere, obtenues a Fissue de Fetape 
(2), on elimine celles dont le diametre moyen est inferieur a 200 microns. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que, pour preparer Fame de 
la fibre optique, on ne conserve que les billes sechees du premier polymere dont 
le diametre moyen varie de 500 microns a 2 mm. 

12. Procede selon Fune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que la polymerisation en suspension est conduite afin de preparer un premier 
polymere, sous la forme de billes, dont la masse moleculaire moyenne en poids 
(Mw) varie de 100.000 a 200.000 avec une polydispersite (P) de Fordre de 2. 

13. Procede selon Fune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que le taux de monomeres residuels n'ayant pas reagi a Fissue de la reaction de 
polymerisation en suspension est inferieur a 2 moles % rapporte au total des 
monomeres utiles a la mise en oeuvre de cette polymerisation. 
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14. Precede selon Tune quelconqiie des revindications precedentes, caracterise en ce 
que Ton effectue les operations de separation, de lavage, de sechage, de 
stockage, et de transfert des billes du premier polymere servant a preparer Tame 
de la fibre optique, sous une atmosphere d'un gaz inerte et depousstere. 

15. Precede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que Ton extrude les billes du premier polymere, servant a preparer Tame de la 
fibre optique, a une temperature maximale de 280° C. 

16. Installation en ligne pour la mise en oeuvre du precede selon la revendication 1, 
caracterisee en ce qu'elle est entierement prevue etanche a Pair exterieur, aux 
poussieres et a l'abri de la lumiere, et en ce qu'elle comporte : 

- des moyens pour purifier le methacrylate de methyle et, le cas echeant, des 
moyens pour purifier au moins un ester (meth)acrylique autre que le 
methacrylate de methyle, ces moyens de purification devant permettre 
d'eliminer quasi totalement Tinhibiteur de polymerisation et des impuretes, 
telles que : 

(a) le biacetyle, en quantite reduite a au plus 1 ppm rapporte a la quantite 
totale de monomeres introduits dans le reacteur de polymerisation, 

(b) des ions de metaux de transition susceptibles de donner de fortes 
absorptions de lumiere dans le visible, 

(c) des poussieres ou de particules, les differentes matieres premieres 
precitees, utiles a la polymerisation en suspension, ayant ete, si 
necessaire, filtrees avant polymerisation, avec un seuil de filtration 
egal a 0,1 micron ; 

- au moins un reacteur pour la polymerisation en suspension de methacrylate 
de methyle et, eventuellement, d'au moins un ester (meth)acrylique autre 
que le methacrylate de methyle, dans de l'eau demineralisee, filtree et 
desoxygenee, en presence d'au moins un initiateur de polymerisation 
radicalaire, d'au moins un agent de transfert de chaJne et d'au moins un 
agent de suspension, ce reacteur etant equipe de moyens d'agitation du 
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milieu reactionnel, de moyens permettant d'imposer un leger vide partiel et 
une legere surpression (relativement a la pression atmospherique) ; 

- des moyens de separation du polymere obtenu sous forme de billes dans Ie 
reacteur de polymerisation en suspension aqueuse ; 

- des moyens de lavage des billes par de 1'eau demineralisee et depoussieree ; 

- eventuellement, des moyens de tri des billes ; 

- des moyens de sechage des billes ; 

• eventuellement, des moyens pour effectuer un traitement anti electricite 
statique des billes ; 

-/ 

- des moyens pour stocker les billes ; 

- des moyens pour transferer les billes depuis le reacteur de polymerisation en 
passant par les moyens de sechage, jusqu'a Installation de coextrusion ; 

- une installation de coextrusion comprenant au moins deux extrudeuses : 

. une ou deux extrudeuses a vis avec une zone de degazage pour la 
formation de Tame de la fibre optique ; 

. et une seconde extrudeuse a vis pour fondre et malaxer le second 
polymere servant a former la gaine de la fibre optique ; 

ainsi qu'un dispositif de filage de composite du type ame-dans-gaine ; 

- des moyens permettant de refroidir, de fa?on progressive et controlee, la 
fibre optique sortant de l'installation de coextrusion; 

- des moyens d'etirage de la fibre optique afin d'atteindre un diametre total 
moyen de fibre allant de 250 a 2000 microns. 

17. Installation en ligne selon la revendication 16, caracterisee en ce que les moyens 
pour purifier le methacrylate de methyle et, le cas echeant, au moins un ester 
(meth)acrylique autre que le methacrylate de methyle component, 
successivement : 
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- un filtre constitue d'uri lit d'alumine basique et activee, de preference sous 
une atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere, pour eliminer au moins 
partiellement les composes a hydrogene labile, les composes fortement 

5 polaires tels que le biacetyle^ ainsi que rinhibiteur de polymerisation ; 

- au moins un dispositif de distillation sous vide partiel et sous une 
atmosphere d'un gaz inerte et depoussiere afin d'eliminer la quasi totalite 
de rinhibiteur de polymerisation, du biacetyle et des ions de metaux de 

10 transition ; 

- et un filtre permettant d'eliminer la quasi totalite des particules ou 
poussieres de diametre moyen superieifr ou egal a 0,1 ^m. 
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